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(54) Bezeichnung: Verfahren zur Gewinnung von Roh-1 ,3-Butadien aus einem C4-Schnitt 

(57) Zusammenfassung: Es wird ein Verfahren zur Gewin- 
nung von Roh-1 ,3-Butadien durch Extraktivdestillation aus 
einem C 4 -Schnitt mit einem selektiven Losungsmittel in ei- 
ner Trennwandkolonne (TK), in der eine Trennwand (T) in 
Kolonnenlangsrichtung unter Ausbildung eines ersten Teil- 
bereichs (A), eines zweiten Teilbereichs (B) und eines un- 
teren gemeinsamen Kolonnenbereichs (C) angeordnet und 
der eine Extra ktivwaschkolonne (K) vorgeschaltet ist, vor- 
geschlagen, wonach man durch Regelung des Energieein- 
trags in die Trennwandkolonne (TK) uber einen Sumpfver- 
dampfer (V) und Auslegung der Zahl der theoretischen 
Trennstufen im unteren gemeinsamen Kolonnenbereich 
(C) die Fahrweise der Trennwandkolonne (TK) so einstellt, 
dass man aus der Trennwandkolonne (TK) einen Sumpf- 
strom (17) erhalt, der aus gereinigtem Losungsmittel be- 
steht. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Ge- 
winnung von Roh-1 ,3-Butadien durch Extraktivdestil- 
lation aus einem C 4 -Schnitt mit einem selektiven L6- 
sungsmittel. 

[0002] Die Gewinnung von Roh-1 ,3-Butadien aus 
einem C 4 -Schnitt ist wegen dergeringen Unterschie- 
de der Komponenten des C 4 -Schnittes in den relati- 
ven Fluchtigkeiten ein kompliziertes destillationstech- 
nisches Problem. Daher wird die Auftrennung durch 
eine sogenannte Extraktivdesti Nation durchgefuhrt, 
das heifit eine Destination unter Zugabe eines Ex- 
traktionsmittels, das einen hoheren Siedepunkt als 
das aufzutrennende Gemisch aufweist und das die 
Unterschiede in den relativen Fluchtigkeiten der auf- 
zutrennenden Komponenten erhoht. Durch Einsatz 
geeigneter Extraktionsmittel kann aus dem genann- 
ten C 4 -Schnitt mittels Extraktivdestillation eine 
Roh-1 ,3-Butadienfraktion erhalten werden, die an- 
schliefiend in Reindestillationskolonnen weitergerei- 
nigt wird neben einem Strom, der die weniger losli- 
chen Kohlenwasserstoffe als 1 ,3-Butadien, insbe- 
sondere Butane und Butene enthalt, sowie einem 
Strom, der die leichter loslichen Kohlenwasserstoffe 
als 1 ,3-Butadien, insbesondere die Butine sowie ge- 
gebenenfalls 1 ,2-Butadien enthalt. 

[0003] Vorliegend wird als Roh-1 ,3-Butadien ein 
Kohlenwasserstoffgemisch bezeichnet, dass aus ei- 
nem C 4 -Schnitt gewonnen wurde, aus dem rnindes- 
tens 90 Gew.-% der Summe aus Butanen und Bute- 
nen, bevorzugt mindestens 96 Gew.-% der Summe 
aus Butanen und Butenen, besonders bevorzugt 
mindestens 99 Gew.-% der Summe aus Butanen und 
Butenen. und gleichzeitig mindestens 90 Gew.-% der 
C 4 -Acetylene, bevorzugt mindestens 96 Gew-% der 
C 4 -Acetylene, besonders bevorzugt mindestens 99 
Gew.-% der C 4 -Acetylene, abgetrennt wurden. 
Roh-1, 3-Butadien enthalt das Wertprodukt 1 ,3-Buta- 
dien haufig in einem Anteil von mindestens 80 
Gew.-%, bevorzugt 90 Gew.-%, besonders bevorzugt 
95 Gew.%, Rest Verunreinigungen. 

[0004] Dem gegenuber wird als Rein-1 ,3-Butadien 
ein Kohlenwasserstoffgemisch bezeichnet, das das 
Wertprodukt 1 ,3-Butadien in einem Anteil von min- 
destens 99 Gew.-%, bevorzugt 99,5 Gew.-%, beson- 
ders bevorzugt 99,7 Gew.-%, Rest Verunreinigun- 
gen, enthalt. 

Stand der Technik 

[0005] Aus DE 101 05 660.5 ist ein Verfahren mit 
vereinfachter konstruktiver Ausgestaltung; der Appa- 
rate gegenuber alteren Verfahren bekannt: die Auf- 
trennung des C 4 -Schnitts erfolgt in einer Trennwand- 
kolonne mit bis zum oberen Ende der Trennwandko- 
lonne durchgezogener Trennwand und einer der 



Trennwandkolonne vorgeschalteten Extraktivwasch- 
kolohne. 

[0006] Der Offenbarungsgehalt der vorgenannten 
DE 101 05 660.5 wird hiermit voll umfanglich in die 
vorliegende Patentanmeldung einbezogen. 

[0007] Nach dem Verfahren der DE 101 05 660.5 
wird aus dem Sumpf der zur Extraktivdestillation ein- 
gesetzten Trennwandkolonne ein teilentgaster L6- 
sungsmittelstrom abgezogen. Der Begriff „teilentgas- 
tes Losungsmittel" ist hierbei dem in der Extraktiv- 
destillation zur Gewinnung von 1,3-Butadien tatigen 
Fachmann bekannt und bezeichnet ein selektives Lo- 
sungsmittel, das noch geloste Komponenten aus 
dem aufzutrennenden C 4 -Schnitt enthalt und zwar 
die Komponenten, die die groftte Affinitat zum selek- 
tiven Losungsmittel aufweisen. Hierzu zahlen insbe- 
sondere die C 4 -Acetylene, vor allem Ethylacetylen 
und Vinylacetylen. 

[0008] Ein lediglich teilentgaster Losungsmittel- 
strom kann jedoch nicht in die Extraktivdestialation 
recycliert werden, da sich ansonsten die spezifikati- 
onsschadlichen Acetylene aufpegeln wurden. Daher 
musste der aus der Trennwandkolonne abgezogene 
Sumpfstrom vor der Recyclierung in die Extraktivdes- 
tillation zunachst einer Ausgaserkolonne, wie sie 
zum Beispiel aus DE-A 27 24 365 bekannt ist, zuge- 
fuhrt werden, die bei niedrigerem Druck gegenuber 
der Kolonne, aus deren Sumpf der teilentgaste Strom 
abgezogen wird, betrieben wird. In der Ausgaserko- 
lonne erfolgt die Aufbereitung des teilentgasten L6- 
sungsmittelstromes unter Erhalt eines gereinigten, 
das heifit vollstandig entgasten Losungsmittels am 
Sumpf und eines gasformigen Kohlenwasserstromes 
am Kopf der Ausgaserkolonne, der uber einen Kom- 
pressor in den unteren Bereich der Extraktivdesti I lati- 
onskolonne zuruckgefuhrt wird. 

[0009] Unter dem Begriff gereinigtes Losungsmittel 
oder voll entgastes Losungsmittel wird vorliegend ein 
Losungsmittel verstanden, das so weit an Kompo- 
nenten aus dem C 4 -Schnitt abgereichert ist, dass es 
fur den Einsatz als selektives Losungsmittel zur Ex- 
traktivdestillation eines C 4 -Schnitts geeignet ist, wo- 
bei die vorgegebenen Spezifikationen fur 
Roh-1, 3-Butadieh und Raffinat 1 eingehalten wer- 
den. Schlusselkomponenten sind hierbei (^-Acetyle- 
ne, insbesondere Ethylacetylen und Vinylacetylen. 

Aufgabenstellung 

[0010] Es war Aufgabe der Erfindung, ein wirtschaft- 
licheres Verfahren zur Gewinnung von Roh-1 ,3-Buta- 
dien durch Extraktivdestillation aus einem C 4 -Schnitt 
zur Verfugung zu stellen, unter Erhalt von gereinig- 
tem Losungsmittel unmittelbar aus dem Sumpf der 
Extraktivdestiliationskolonne. 
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[0011] Die Losung geht aus von einern Verfahren 
zur Gewinnung von Roh-1,3-Butadien durch Extrak- 
tivdestillation aus einem C 4 -Schnitt mit einem selekti- 
ven Losungsmittel in einerTrennwandkolonne (TK) in 
dereine Trennwand (T) in Kolonnenlangsrichtung un- 
ter Ausbildung eines ersten Teilbereichs (A), eines 
zweiten Teilbereichs (B) und eines unteren gemein- 
samen Kolonnenbereichs (C) angeordnet und der 
eine Extraktivwaschkolonne (K) vorgeschaltet ist. 

[0012] Die Erfindung ist dadurch gekennzeichnet, 
dass man durch Regeiung des Energieeintrags in die 
Trennwandkolonne (TK) uber einen Surnpfverdamp- 
fer (V) und Auslegung der Zahl der theoretischen 
Trennstufen irn unteren gemeinsamen Kolonnenbe- 
reich (C) die Fahrweise der Trennwandkolonne (TK) 
so einstellt, dass man aus der Trennwandkolonne 
(TK) einen Sumpfstrom (17) erhalt, der aus gereinig- 
tem Losungsmittel besteht. 

[0013] Es wurde uberraschend gefunden, dass man 
gereinigtes Losungsmittel, das in die Extraktivdesti Il- 
lation recycliert werden kann, unmittelbar aus dem 
Sumpf der Extraktivdestilllationskolonne abziehen 
kann, ohne dass hierfur eine zusatzliche Ausgaser- 
kolonne erforderlich ware. Es ist hierfur moglich und 
ausreichend, den Energieeintrag in die Extrakivdes- 
tillationskolonne uber den Sumpfverdampfer und die 
Anzahl der theoretischen Trennstufen im unteren ge- 
meinsamen Kolonnenbereich der als Trennwandko- 
lonne ausgebildeten Extraktivdestillationskolonne die 
Betriebsbedingungen so festzulegen, dass im Sumpf 
der Extraktivdestillationskolonne gereinigtes Lo- 
sungsmittel abgezogen werden kann. 

[0014] Der vorliegend als Ausgangsgemisch einzu- 
setzende sogenannte C 4 -Schnitt ist ein Gemisch von 
Kohlenwasserstoffen mit uberwiegend vier Kohlen- 
stoffatomen pro Molekul. C 4 -Schnitte werden bei- 
spielsweise bei der Herstellung von Ethylen und/oder 
Propylen durch thermisches Spalten einer Petro- 
leumfraktion wie verflussigtes Petroleumgas, Leicht- 
benzin oder Gasol erhalten. Weiterhin werden 
C 4 -Schnitte bei der katalytischen Dehydrierung von 
n-Butan und/oder n-Buten erhalten. C 4 -Schnitte ent- 
halten in der Regel Butane, n-Buten, Isobuten, 
1 ,3-Butadien, daneben geringe Mehgen an C 3 - und 
C 5 -Kohlenwasserstoffen, sowie Butine, insbesondere 
1-Butin (Ethylacetylen) und Butenin(Vinylacetylen). 
Dabei betragt der 1 ,3-Butadiengehalt im allgemeinen 
10 bis 80 Gew-%, vorzugsweise 20 bis 70 Gew.-%, 
insbesondere 30 bis 60 Gew.-%, wahrend derGehalt 
an Vinylacetylen und Ethylacetylen im allgemeinen 5 
Gew.-% nicht ubersteigt. 

[0015] Fur die eingangs bereits definierte Extraktiv- 
destillation kommen fur das vorliegende Trennprob- 
lem, der Gewinnung von 1 ,3-Butadien aus dem 
C 4 -Schnitt, als Extraktionsmittel, d.h. als selektive Lo- 
sungsmittel, generell Substanzen oder Gemische in 



Frage, die einen hoheren Siedepunkt als das aufzu- 
trennende Gemisch sowie eine grdftere Affnitat zu 
konjugierten Doppelbindungen und Dreifachbindun- 
gen als zu einfachen Doppelbindungen sowie Ein- 
fachbindungen aufweisen, bevorzugt dipolare, be- 
sonders bevorzugt dipolaraprotische Losungsmittel. 
Aus apparatetechnischen Grunden werden wenig 
oder nicht korrosive Substanzen bevorzugt. 

[0016] Geeignete selektive Losungsmittel fur das 
erfindungsgemafte Verfahren sind zum Beispiel Bu- 
tyrolacton, Nitrile wie Acetonitril, Propionitril, Metho- 
xypropioninitril, Ketone wie Aceton, Furfural, N-alkyl- 
substituierte niedere aliphatische Saureamide, wie 
Dimethylformamid, Diethylformamid, Dimethylaceta- 
mid, Diethylacetamid, N-Formylmorpholin, N-alkyl- 
substituierte cyclische Saureamide (Lactame) wie 
N-Alkyl pyrrol idone, insbesondere N-M ethyl pyrrol i- 
don. Im allgemeinen werden N-alkylsubstituierte nie- 
dere aliphatische Saureamide oder N-alkylsubstitu- 
ierte cyclische Saureamide verwendet. Besonders 
vorteilhaft sind Dimethylformamid, Acetonitril, Furfu- 
ral und insbesondere N-M ethyl pyrrol idon. 

[0017] Es konnen jedoch auch Mischungen dieser 
Losungsmittel untereinander, zum Beispiel von 
N-Methylpyrrolidon mit Acetonitril, Mischungen die- 
ser Losungsmittel mit Colosungsmitteln wie Wasser 
und/oder tert.-Butylether, zum Beispiel Me- 
thyl-tert.-butylether, Ethyltert.-butylether, Pro- 
pyl-tert.-butylether, n- oder iso-Butyl-tert.-butylether 
eingesetzt werden. 

[0018] Besonders geeignet ist N-Methylpyrrolidon, 
vorliegend abgekurzt als NMP bezeichnet, bevorzugt 
in waliriger Losung, insbesondere mit 7 bis 10 
Gew.-% Wasser, besonders bevorzugt mit 8,3 
Gew.-% Wasser. 

[0019] Die Extra ktivdesti Nation wird in einer Trenn- 
wandkolonne durchgefuhrt, in der eine Trennwand in 
Kolonnenlangsrichtung und Ausbildung eines ersten 
Teilbereichs, eines zweiten Teilbereichs und eines 
unteren gemeinsamen Kolonnenbereichs angeord- 
net ist und die mit einer vorgeschalteten Extraktiv- 
waschkolonne verbunden ist. 

[0020] Trennwandkolonnen werden in bekannter 
Weise fur komplexere Trennaufgaben, in der Regel 
fur Gemische von mindestens drei Komponenten, 
wobei die Einzelkomponenten jeweils in reiner Form 
erhalten werden sollen, eingesetzt. Sie weisen eine 
Trennwand auf, d.h. in der Regel ein in Kolonnen- 
langsrichtung ausgerichtetes ebenes Blech, das eine 
Quervermischung der Flussigkeits- und Brudenstro- 
me in Teilbereichen der Kolonne verhindert. 

[0021] Vorliegend wird eine besonders ausgestalte- 
te Trennwandkolonne eingesetzt, deren Trennwand 
bis am obersten Punkt der Kolonne durchgezogen ist 
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und somit eine Vermischung von Flussigkeits- und 
Brudenstromen lediglich im unteren gemeinsamen 
Kolonnenbereich gestattet. Der sogenannte erste 
und zweite Teilbereich sind durch die Trennwand 
voneinander getrennt. 

[0022] Die Extraktivwaschkolonne ist eine Gegen- 
stromwaschkolonne. 

[0023] Nach einer bevorzugten Verfahrensfuhrung 
wird 

- der C 4 -Schnitt dem ersten Teilbereich der Trenn- 
wandkolonne, bevorzugt in dessen mittleren Be- 
reich, zugefuhrt, 

- der Kopfstrom aus dem ersten Teilbereich der 
Trennwandkolonne der Extraktivwaschkolonne, in 
deren unteren Bereich, zugefuhrt, 

- in der Extraktivwaschkolonne eine Gegenstro- 
mextraktion durch Beaufschlagung mit einem ers- 
ten Teilstrom des selektiven Losungsmittels im 
oberen Bereich der Extraktivwaschkolonne durch- 
gefuhrt, 

- die im selektiven Losungsmittel weniger als 
1 ,3-Butadien loslichen Komponenten des 
C 4 -Schnittes werden uber Kopf der Extraktiv- 
waschkolonne abgezogen, 

- der Sumpfstrbm aus der Extraktivwaschkolonne 
in den oberen Bereich des ersten Teilbereichs der 
Trennwandkolonne zuruckgefuhrt, 

- der Trennwandkolonne im oberen Bereich des 
zweiten Teilbereichs ein zweiter Teilstrom des se- 
lektiven Losungsmittels zugefuhrt, 

- das Kopfprodukt aus dem zweiten Teilbereich 
(B) der Trennwandkolonne als Roh-1 ,3-Butadien 
abgezogen und 

- aus dem unteren gemeinsamen Kolonnenbe- 
reich der Trennwandkolonne ein Sumpfstrom be- 
stehend aus gereinigtem Losungsmittel abgezo- 
gen wird, der in das Verfahren recycliert wird. 

[0024] Bevorzugt wird somit der aufzutrennende 
C 4 -Schnitt dem ersten Teilbereich der Trennwandko- 
lonne, besonders bevorzugt in dessen mittleren Be- 
reich, zugefuhrt; 

der Kopfstrom aus dem ersten Teilbereich der Trenn- 
wandkolonne wird der vorgeschalteten Extraktiv- 
waschkolonne in deren unteren Bereich zugefuhrt, 
in der Extraktivwaschkolonne eine Gegenstromex- 
traktion durch Beaufschlagung mit einem ersten Teil- 
strom des selektiven Losungsmittels im oberen Be- 
reich der Extraktivwaschkolonne durchgefuhrt, 
die im selektiven Losungsmittel weniger als 1 ,3-Buta- 
dien-ldslichen Komponenten des C 4 -Schnittes uber 
Kopf der Extraktivwaschkolonne abgezogen, beson- 
ders bevorzugt in einem Kondensator am Kopf der 
Extraktivwaschkolonne kondensiert und teilweise als 
Rucklauf erneut auf die Extraktivwaschkolonne auf- 
gegeben, im iibrigen als ein uberwiegend Butane und 
Butene enthaltendes Nebenprodukt, haufig als Raffi- 
nat 1 bezeichnet, abgezogen. 



[0025] Durch die Zufuhrung des Sumpfstroms der 
Extraktivwaschkolonne, d.h. einem Strom, der neben 
dem selektiven Losungsmittel 1 ,3-Butadien, Butane, 
Butene sowie die besser als 1 ,3-Butadien im selekti- 
ven Losungsmittel loslichen Komponenten des 
C 4 -Schnitts enthalt, in den oberen Bereich des ersten 
Teilbereichs der Trennwandkolonne kann durch den 
Stoffaustausch zwischen diesem Strom und dem 
dampfformig aufgegebenen C 4 -Schnitt im oberen Be- 
reich des ersten Teilbereichs der Trennwandkolonne 
eine Gegenstromextraktion unter Ausschleusung der 
im selektiven Losungsmitttel weniger als das 1,3-Bu- 
tadien loslichen Komponenten am Kopf des ersten 
Teilbereichs der Trennwandkolonne erfolgen. 

[0026] Am unteren Ende der Trennwand fallt ein 
dampfformiger Strom an, der neben 1 ,3-Butadien die 
im selektiven Losungsmittel besser als 1 ,3-Butadi- 
en-loslichen Komponenten des C 4 -Schnitts, insbe- 
sondere C 4 -Acetylene, enthalt. Diese werden aus 
dem aufsteigenden dampffdrmigen Strom im Gegen- 
strom mit einem zweiten Teilstrom des selektiven Lo- 
sungsmittels, das im oberen Bereich des zweiten 
Teilbereichs der Trennwandkolonne aufgegeben 
wird, ausgewaschen. Das dampfformige Kopfprodukt 
aus dem zweiten Teilbereich der Trennwandkolonne 
wird abgezogen, wobei es bevorzugt in einem Kon- 
densator am Kolonnenkopf kondensiert, ein Teilstrom 
des kondensierten Kopfstromes zuruck auf den Teil- 
bereich B der Trennwandkolonne als Rucklauf gege- 
ben und der kondensierte Kopfstrom wird im ubrigen 
als Roh-1 ,3-Butadien abgezogen wird. 

[0027] Im unteren gemeinsamen Kolonnenbereich 
erfolgt eine vollstandige Entgasung des Losungsmit- 
tels, wobei am Sumpf der Extraktivdestillationskolon- 
ne ein gereinigtes Losungsmittel erhalten wird. 

[0028] Bei der Bestimmung des hierfur erforderli- 
chen Energieeintrags uber den Sumpfverdampfer 
der Extraktivdestillationskolonne wird der Verfah- 
renstechniker die thermische Belastbarkeit der Sub- 
stanz oder des Substanzgemisches berucksichtigen, 
die jeweils im konkreten Fall als selektives Losungs- 
mittel eingesetzt wurden. 

[0029] Sofern es die thermische Belastbarkeit des 
selektiven Losungsmittels zulasst, wird die Tempera- 
tur im Sumpf der Extraktivdestillationskolonne vorteil- 
haft so hoch eingestellt, dass am Kopf der Extraktiv- 
destillationskolonne noch mit Flusswasser konden- 
siert werden kann. 

[0030] Ist die thermische Belastbarkeit des konkret 
eingesetzten selektiven Losungsmittels jedoch bei 
der Temperatur, die notwendig ware, um am Sumpf 
gereinigtes Losungsmittel zu erhalten, nicht ausrek 
chend, muss bei einer Temperatur am Kolonnen- 
sumpf gearbeitet werden, die fur das selektive Lo- 
sungsmittel noch zulassig ist und entsprechend am 
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Kolonnenkopf rnit einem aufwandigeren Kuhlmittel 
gegeniiber Flusswasser gekuhlt werden. 

[0031] Ein besonders bevorzugtes selektives Lo- 
sungsmittel ist, wie vorstehend ausgefuhrt, NMP, be- 
vorzugt in wassriger Losung, insbesondere mit 7 bis 
10 Gew.-% Wasser, besonders bevorzugt mit 8,3 
Gew.-% Wasser. 

[0032] Unter der Voraussetzung, dass NMP als se- 
lektives Losungsmittel eingesetzt wird, wird die Tern- 
peratur im Sumpf der Extraktivdestillationskolonne 
bevorzugt im Bereich zwischen 170 und 190, beson- 
ders bevorzugt bei 180°C eingestellt. Entsprechend 
wird der Kopfdruck im zweiten Teilbereich der als 
Trennwandkolonne ausgestalteten Extraktivdestillati- 
onskolonne im Bereich von 1 bis 10 bar absolut, be- 
vorzugt von 2 bis 5 bar absolut, besonders bevorzugt 
bei 3,5 bar absolut, eingestellt. 

[0033] Es ist grundsatzlich nicht erforderlich, die 
Gewinnung des Nebenprodukts aus Butanen und 
Butenen, des sogenannten Raffinats 1, in einer von 
der Extraktivdestillationskolonne getrennten, vorge- 
schalteten Extra ktivwaschkolonne vorzusehen. Es ist 
auch moglich, die Extraktivwaschkolonne in den ers- 
ten Teilbereich der als Extraktivdestillationskolonne 
eingesetzten Trennwandkolonne zu integrieren, so- 
fern es technisch und wirtschaftlich unter Berucksich- 
tigung der konkreten Rahmenbedingungen fur das 
Verfahren, insbesondere der Zusammensetzung des 
aufzutrennenden C 4 -Schnitts und der Spezifikation 
fur Raffinat 1 realisierbar ist, die Zahl der theoreti- 
schen Trennstufen im ersten Teilbereich der Trenn- 
wandkolonne entsprechend zu erhohen. 

[0034] Die nachstehend beschriebenen bevorzug- 
ten Verfahrensvarianten aus dem Verfahren der 
DE-A 101 05 660.5 sind auch fur das Verfahren der 
vorliegenden Erfindung gleichermaften anwendbar: 
In einer bevorzugten Verfahrensvariante wird der 
Brudenstrom am unteren Ende der Trennwand der 
Trennwandkolonne durch geeignete Maftnahmen 
dergestalt aufgetrennt, daft der Teilstrom, der in den 
ersten Teilbereich der Trennwandkolonne geleitet 
wird, grafter ist als der Teilstrom, der in den zweiten 
Teilbereich der Trennwandkolonne geleitet wird. 
Durch die Regelung der Aufteilung des Bruden- 
stroms am unteren Ende der Trennwand kann in ein- 
facher und zuverlassiger Weise die geforderte Pro- 
duktspezifikation des am Kopf des zweiten Teilbe- 
reichs der Trennwandkolonne abgezogenen 
Roh-1 ,3-Butadien-Stroms gewahrleistet werden. 

[0035] Besonders bevorzugt kann eine derartige 
ungleiche Auftrennung des Brudenstroms am unte- 
ren Ende der Trennwand dadurch erreicht werden, 
daft die Trennwand auftermittig angeordnet wird, und 
zwar der Gestalt, daft der zweite Teilbereich kleiner 
ist gegenuber dem ersten Teilbereich der Trenn- 
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wandkolonne. 

[0036] Besonders bevorzugt wird die Trennwand 
auftermittig der Gestalt angeordnet, daft das Quer- 
schnittsverhaltnis des ersten Teilbereichs zum zwei- 
ten Teilbereich im Bereich von 8:1 bis 1,5:1, insbe- 
sondere bei 2,3:1 liegt. 

[0037] Alternativ oder zusatzlich zur auftermittigen 
Anordnung der Trennwand kann der Brudenstrom 
am unteren Ende der Trennwand durch weitere Maft- 
nahmen, beispielsweise Klappen oder Leitbleche im 
gewunschten Verhaltnis auf die beiden Teilbereiche 
der Trennwandkolonne aufgeteilt werden. 

[0038] Eine weitere zusatzliche oder alternative 
Maftnahme zur Aufteilung des Brudenstroms am un- 
teren Ende der Trennwand besteht in der Einstellung 
der Warmeabfuhrungsleistung des Kondensators am 
Kopf des zweiten Teilbereichs der Trennwandkolon- 
ne. 

[0039] Eine bevorzugte Verfahrensvariante ist da- 
durch gekennzeichnet, daft die Drucke am oberen 
Ende der beiden Teilbereiche der Trennwandkolonne 
jeweils getrennt regelbar sind. Dadurch kann die er- 
forderliche Produktspezifikation des Roh-1 ,3-Butadi- 
ens sichergestellt werden. 

[0040] Die Kopfdrucke der beiden Teilbereiche der 
Trennwandkolonne konnen bevorzugt jeweils uber 
eine Split-Range-Regelung eingestellt werden. Der 
Begriff Split-Range-Regelung bezeichnet in bekann- 
ter Weise eine Anordnung, wonach der Druckregler- 
ausgang gleichzeitig mit der Inertgas- und der Entluf- 
tungsleitung verbunden ist. Der Ventilstellbereich des 
Druckreglers ist so geteilt, daft jeweils nur ein Ventil 
betatigt wird, d.h. entweder es stromt Inertgas zu 
oder es wird entluftet. Dadurch konnen die Inertgas- 
menge wie auch die mit dem Abluftstrom verbunde- 
nen Produktverluste minimiert werden. 

[0041] Zusatzlich oder alternativ zur Split-Ran- 
ge-Regelung ist es moglich, die Kopfdrucke in den 
beiden Teilbereichen der Trennwandkolonne jeweils 
uber die Warmeabfuhrlei stung der Kondensatoren 
am Kopf des zweiten Teilbereichs der Trennwandko- 
lonne bzw. am Kopf der Extraktivwaschkolonne zu re- 
geln. 

[0042] In einer bevorzugten Verfahrensvariante wird 
der Kopfdruck im zweiten Teilbereich der Trennwand- 
kolonne grofterals im ersten Bereich der Trennwand- 
kolonne eingestellt, insbesondere um 1-100 mbar, 
besonders bevorzugt um 1 - 30 mbar. Durch diese 
Maftnahme ist es moglich, auf eine fest einge- 
schweiftt oder aufwandig abgedichtete Trennwand 
zu verzichten und eine kostengunstigere lose Trenn- 
wand einzusetzen. Durch das vom zweiten zum ers- 
ten Teilbereich der Trennwandkolonne hin gerichtete 
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Druckgefalle kdnnen flussige oder gasforrnige Leck- 
argestrome nur in dieser Richtung auftreten, und sind 
somit unkritisch fur die Reinheit des am Kopf des 
zweiten Teilbereichs abgezogenen Wertprodukts 
Roh-1 ,3-Butadien. 

[0043] Der Warmeinhalt des Sumpfstromes des ge- 
reinigten Losungsmittels kann vorteilhaft durch War- 
meintegration im Verfahren selbst genutzt werden, 
insbesondere, in dem man von einer oder mehreren 
Stellen der Trennwandkolonne Flussigkeit oder einen 
Teilstrom der Flussigkeit aus dem unteren gemeinsa- 
men Kolonnenbereich der Trennwandkolonne ab- 
zieht, durch indirekten Warmetausch mit dem heifcen 
Sumpfstrom aus der Extraktivdestillationskolonne er- 
warmt und/oder verdampft und erneut in den unteren 
gemeinsamen. Kolonnenbereich zuruckfuhrt. 

[0044] Bevorzugt wahlt man hierbei die Trennstufe, 
von der man die Flussigkeit oder den Teilstrom der 
Flussigkeit abzieht, in der Weise, dass der Gesamte- 
nergiebedarf fur die Extraktivdestillationskolonne mi- 
nimal ist. 

[0045] Zusatzlich oder alternativ kann der Warmein- 
halt des Sumpfstroms des gereinigten Losungsmit- 
tels auch zum indirekten Warmetausch mit dem der 
Extraktivdestillationskolonne zuzufuhrenden 
C 4 -Schnitt genutzt werden. 

[0046] Bevorzugt wird aus dem unteren gemeinsa- 
men Kolonnenbereich der Trennwandkolonne 
zwecks Ausschleusung der C 4 -Acetylene aus dem 
Verfahren, insbesondere Ethylacetylen und Vinylace- 
tylen ein Seitenstrom abgezogen, einer Waschkolon- 
ne zugefuhrt, in der der Seitenstrom mit Wasser ge- 
waschen wird, aus der Waschkolonne ein Kopfstrom 
abgezogen, der teilweise oder vol Istandig, bevorzugt 
teilweise kondensiert wird, das Kondensat teilweise 
ausgeschleust und im ubrigen als Rucklauf auf die 
Waschkolonne aufgegeben und der Sumpfstrom aus 
der Waschkolonne abgezogen und dem unteren ge- 
meinsamen Kolonnenbereich erneut zugefuhrt. 

[0047] Durch die Erfindung wird somit ein Verfahren 
zur Gewinnung von Roh-1 ,3-Butadien durch Extrak- 
tivdestillation aus einem C 4 -Schnitt zur Verfugung ge- 
stellt, das gegenuber bekannten Verfahren die Ruck- 
gewinnung von gereinigtem Losungsmittel, das vor- 
zugsweise in das Verfahren recycliert wird, unmittel- 
baraus dem Sumpf der Extraktivdestillationskolonne 
ermoglicht Durch die Einsparung der hierfur bislang 
erforderlichen Ausgaserkolonne und der zugehori- 
gen Peripherie, insbesondere Warmetauscher und 
Pumpen, besonders jedoch des Kompressors zur 
Verdichtung des in die Extraktivdestillationskolonne 
zuruckzufuhrenden Kohlenwasserstoffstromes sind 
die Investitionskosten gegenuber bekannten Verfah- 
ren niedriger. Besonders vorteilhaft ist der Wegfall 
des Kompressors, der im Verfahren nach dem Stand 



der Technik der bei weitem groftte Stromverbraucher 
ist. Durch den Wegfall des Kompressors sinkt der 
Verbrauch an elektrischer Energie im erfindungsge- 
malien Verfahren gegenuber dem Verfahren nach 
dem Stand der Technik um etwa die Halfte. 

Ausfuhrungsbeispiel 

[0048] Die Erfindung wird im folgenden anhand ei- 
ner Zeichnung naher erlautert: 

[0049] Fig. 1 zeigt das Schema einer Anlage nach 
der Erfindung 

[0050] In einer Trennwandkolonne TK mit einer in 
Kolonnenlangsrichtung angeordneten Trennwand T, 
die die Trennwandkolonne in einen ersten Teilbereich 
A, einen zweiten Teilbereich B und einen unteren ge- 
meinsamen Kolonnenbereich C aufteilt, wird dem 
ersten Teilbereich A ein C 4 -Schnitt 1 zugefuhrt. Bei- 
spielhaft enthalt der zweite Teilbereich B 40 theoreti- 
sche Trennstufen und der untere gemeinsame Kolon- 
nenbereich C 10 theoretische Trennstufen. Der Kopf- 
strom 2 aus dem Teilbereich A wird in den unteren 
Bereich der vorgeschalteten Extraktivwaschkolonne 
K mit beispielhaft 19 theoretischen Trennstufen gelei- 
tet. Die Extraktivwaschkolonne K wird mit einem ers- 
ten Losungsmittel teilstrom 3, in deren oberen Be- 
reich, beaufschlagt, es findet eine Gegenstromex- 
traktion statt, wobei ein Sumpfstrom 7 anfallt, der zu- 
riick in den oberen Bereich des Teilbereichs A der 
Trennwandkolonne TK gefuhrt wird und ein Kopf- 
strom 4, der in einem Kondensator am Kopf der Ex- 
traktivwaschkolonne K kondensiert wird, wobei ein 
Teilstrom des Kondensats als Strom 5 erneut auf die 
Extraktivwaschkolonne K aufgegeben und das Kon- 
densat im ubrigen als Strom 6 abgezogen wird. 

[0051] Die Trennwandkolonne TK wird in deren 
zweiten Teilbereich B mit einem zweiten Losungsmit- 
telteilstrom 13 beaufschlagt. Aus dem zweiten Teilbe- 
reich B wird ein Kopfstrom 14 abgezogen und kon- 
densiert, ein Teilstrom 15 des kondensierten Kopf- 
stroms 14 als Rucklauf auf den zweiten Teilbereich B 
der Trennwandkolonne gegeben und der kondensier- 
te Kopfstrom 14 im ubrigen als Roh-1 ,3-Butadien 
(Strom 16) abgezogen. 

[0052] Aus dem unteren gemeinsamen Kolonnen- 
bereich C wird der in der Figur dargestellten bevor- 
zugten Ausfuhrungsform ein Seitenstrom 8 abgezo- 
gen, einer Waschkolonne S zugefuhrt und in der 
Waschkolonne S mit Wasser (Strom HOH) gewa- 
schen. Aus der Waschkolonne S wird ein Kopfstrom 
24 abgezogen, in einem Kondensator kondensiert, 
ein Teil des Kondensats (Strom 25) als Rucklauf er- 
neut auf die Waschkolonne S aufgegeben und im ub- 
rigen als Strom 26, enthaltend die C 4 -Acetylene, aus- 
geschleust. Aus dem Sumpf der Waschkolonne S 
wird ein Strom 27 abgezogen und erneut dem unte- 
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ren gemeinsamen Kolonnenbereich C der Trenn- 
wandkolonne TK zugefuhrt. Der Sumpfverdampfer 
der Trennwandkolonne TK ist rnit V bezeichnet. Der 
Surnpfstrom 17 der Trennwandkolonne TK, der aus 
gereinigtem Ldsungsmittel, beispieihaft NMP mit 8,3 
Gew.-% Wasser besteht, wird zur Warmeintegration 
mit einem Flussigkeitsstrom genutzt, der aus dem un- 
teren gemeinsamen Kolonnenbereich C der Trenn- 
wandkolonne TK abgezogen, und, nach Aufheizung 
durch den Strom 17, erneut in den unteren gemein- 
samen Kolonnenbereich zugefuhrt wird. Daruberhin- 
aus kann, wie in der Figur beispieihaft dargestellt, der 
Warmeinhalt des Sumpfstroms 17 vorteilhaft zur Vor- 
erwarmung des der Trennwandkolonne TK zugefuhr- 
ten C 4 -Schnittes (Strom 1) genutzt werden. 

Patentanspruche 

1 . Verfahren zur Gewinnung von Roh-1 ,3-Butadi- 
en durch Extraktivdestillation aus einem C 4 -Schnitt 
mit einem selektiven Ldsungsmittel in einer Trenn- 
wandkolonne (TK), in der eine Trennwand (T) in Ko- 
lonnenlangsrichtung unter Ausbildung eines ersten 
Teilbereichs (A), eines zweiten Teilbereichs (B) und 
eines unteren gemeinsamen Kolonnenbereichs (C) 
angeordnet und der eine Extra ktivwaschkol on ne (K) 
vorgeschaltet ist, dadurch gekennzeichnet, dass 
man durch Regelung des Energieeintrags in die 
Trennwandkolonne (TK) uber einen Sumpfverdamp- 
fer (V) und Auslegung der Zahl der theoretischen 
Trennstufen im unteren gemeinsamen Kolonnenbe- 
reich (C) die Fahrweise der Trennwandkolonne (TK) 
so einstellt, dass man aus der Trennwandkolonne 
(TK) einen Surnpfstrom (17) erhalt, der aus gereinig- 
tem Losungsmittel besteht. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man die Flussigkeit Oder einen Teil- 
strom der Flussigkeit von einer oder mehreren Stel- 
len aus dem unteren gemeinsamen Kolonnenbereich 
(C) abzieht, durch indirekten Warmetausch mit dem 
Surnpfstrom (1 7) aus der Trennwandkolonne (TK) er- 
warmt und/oder verdampft und erneut dem unteren 
gemeinsamen Kolonnenbereich (C) der Trennwand- 
kolonne (TK) zuruckfuhrt. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man die Flussigkeit oder den Teilstrom 
der Flussigkeit aus dem unteren gemeinsamen Ko- 
lonnenbereich (C) der Trennwandkolonne (TK) von 
einer Trennstufe abzieht, die man so wahlt, dass der 
Energiebedarf fur die Trennwandkolonne (TK) mini- 
mal ist. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, dass man einen Teil der 
Energie des Sumpfstroms (17) aus der Trennwand- 
kolonne (TK) zum indirekten Warmetausch mit dem 
der Trennwandkolonne (TK) zugefuhrten aufzutren- 
nenden C4-Schnitt (19) nutzt. 



5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, dass man die Extraktiv- 
waschkolonne (K) konstruktiv in den ersten Teilbe- 
reich (A) der Trennwandkolonne (TK) integriert, in- 
dem man die Zahl der theoretischen Trennstufen im 
ersten Teilbereich (A) der Trennwandkolonne (TK) 
entsprechend grofier auslegt. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, dass man. aus dem unte- 
ren gemeinsamen Kolonnenbereich (C) der Trenn- 
wandkolonne (TK) einen Seitenstrom (8) abzieht, 
den Seitenstrom (8) einer Waschkolonne (S) zufuhrt, 
in der man eine Wasserwasche durchfuhrt, aus der 
Waschkolonne (S) einen Kopfstrom (24) abzieht, in 
einem Kondensator am Kolonnenkopf vollstandig 
oder bevorzugt teilweise kondensiert, teilweise als 
Rucklauf (25) wieder auf die Waschkolonne (S) auf- 
gibt und im ubrigen als Strom (26) ausschleust und 
den Surnpfstrom (27) aus der Waschkolonne (S) in 
den unteren gemeinsamen Kolonnenbereich (C) der 
Trennwandkolonne (TK) zuruckfuhrt. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, dass 

- der C 4 -Schnitt (1) dem ersten Teilbereich (A) der 
Trennwandkolonne (TK), bevorzugt in dessen mittle- 
ren Bereich, zugefuhrt wird, 

- der Kopfstrom (2) aus dem ersten Teilbereich (A) 
der Trennwandkolonne (TK) der Extraktivwaschko- 
lonne (K), in deren unteren Bereich, zugefuhrt wird, 

- in der Extraktivwaschkolonne (K) eine Gegenstro- 
mextraktion durch Beaufschlagung mit einem ersten 
Teilstrom (3) des selektiven Losungsmittels im obe- 
ren Bereich der Extraktivwaschkolonne (K) durchge- 
fuhrt wird, 

- die im selektiven Losungsmittel weniger als 1 ,3-Bu- 
tadien loslichen Komponenten des C 4 -Schnittes uber 
Kopf der Extraktivwaschkolonne (K) abgezogen (4) 
werden, 

- der Surnpfstrom (7) aus der Extraktivwaschkolonne 
(K) in den oberen Bereich des ersten Teilbereichs (A) 
der Trennwandkolonne (TK) zuruckgefuhrt wird, 

- der Trennwandkolonne (TK) im oberen. Bereich 
des zweiten Teilbereichs (B) ein zweiter Teilstrom 
(13) des selektiven Losungsmittels zugefuhrt wird, 

- das Kopfprodukt (14) aus dem zweiten Teilbereich 

(B) der Trennwandkolonne (TK) als Roh-1 ,3-Butadi- 
en (16) abgezogen wird und 

- aus dem unteren gemeinsamen Kolonnenbereich 

(C) der Trennwandkolonne (TK) ein Surnpfstrom 
(17), bestehend aus gereinigtem Losungsmittel, ab- 
gezogen wird, der in das Verfahren recycliert wird. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, dass man als selektives 
Losungsmittel N-Methylpyrrolidon, bevorzugt in 
wassriger Losung, insbesondere mit 7 bis 10 Gew.-% 
Wasser, besonders bevorzugt mit 8,3 Gew.-% Was- 
ser einsetzt. 
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9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, dass man die Temperatur 
im Sumpf der Trennwandkolonne (TK) im Bereich 
von 170 bis 190°C, bevorzugt auf 180°C und den 
Druck am Kopf des zweiten Teilbereichs (B) der 
Trennwandkolonne (TK) im Bereich von 1 bis 10 bar 
absolut, bevorzugt von 2 bis 5 bar absolut, besonders 
bevorzugt auf 3,5 bar absolut, regelt. 

Es folgt ein Blatt Zeichnungen 
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Anhangende Zeichnungen 



Figur 1 
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